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(54) PREPARATIONS ET APPLICATIONS DUSTERS DE N-ACYLAMINOACIDES. 

(57) La presente invention conceme des esters de N-acy- 
laminoacides obtenus par N-acylation ou N-polyacylation 
d'acides amines issus de proteines naturelles pouvant etre 
enrichis par un ou plusieurs acides amines specrfiques. 

La composition cosm&ique est du type comprenant des 
melanges de N-acylaminoacides pris sous leur forme tes- 
ters de N-acyiaminoacides. 

Les melanges acides amines proviennent d'hydrolyse 
de proteines (vegetales ou animates) pour former ainsi des 
melanges d'acides amines. La composition cosmetique est 
du type comprenant des esters N-acylaminoacides a partir 
d'un melange de plusieurs agents acylants. 

L'invention trouve une application pr6ferentielle dans 
des compositions cosmetiques, dermatologiques et phar- 
maceutiques. 
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L' invention concerne la preparation de nouveaux esters -de 
N-acylaminoacides . Les derives sont obtenus par N-acylation ou 
mieux par N-polyacylat ion d'acides amines issus de proteines 
naturelles prealablement enrichis ou pas par un ou plusieurs 
acides amines specif iques. Les dits acides amines specif iques 
sont selectionnes en fonction de leurs proprietes intrinseques . 

L' invention trouve une application pref erent ielle dans des 
compositions cosmetiques, dermatologiques et pharmaceut iques . 

Actuellement , les N-acylaminoacides qui sont couramment 
employes dans l'industrie cosmetique conceroent des 
N-acylaminoacides pris sous leur forme acide ou salifiee. 
L' utilisation d' esters de N-acylaminoacides est a ce jour peu 
decrite dans la litterature. 

Seule la demande de brevet EP 0B39 515 A2 fait reference a 
1 'utilisation de produits particulier de ce type en cosmetique. 
Cependant, la demande de brevet EP 0839 515 A2 decrit 
exclusivement des esters de N-acylaminoacides ayant des groupes 
acylants a nombre impair d'atome de carbone (plus specialement 
C13 a C17) et des acides amines pris individuellement. 

Le premier objet de 1' invention est de realiser des esters de 
N-acylaminoacides a partir de sources naturelles en acides 
amines. Les acides amines proviennent d'hydrolyse de proteines 
naturelles (vegetaies ou animales) et conduisent necessairement 
a l'obtention de melanges d'acides amines. Ledit melange 
d'acides amines est ensuite esterifie avant d'etre N-acyle. Les 
produits obtenus sont caracterises par la presence d'un melange 
d' esters de N-acylaminoacides. 

Les differents hydrolysats de proteines sont choisis selon leur 
origine et suivant la nature des acides amines qui les 
constituent. Ainsi, selon les esters de N-acylaminoacides 
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recherches, un hydrolysat de proteine bien particulier sera 
selectionne. Les hydrolysats de proteines vegetales (avoine, 
ble, soja) permettront d'obtenir naturellement des esters de 
N-acylaminoacides avec des proportions elevees en acides amines 
5 diacides (acide glutamique, acide aspartique) alors que les 
hydrolysats de proteines de soie (fibroine et sericine) 
conduiront a l'obtention d' esters de N-acylaminoacides riches 
en acides (3-hydroxyles (serine et threonine) . 

10 Le deuxieme objet de 1' invention consiste a realiser de 
nouveaux esters de N-acylaminoacides a partir d'un melange 
renfermant plusieurs agents acylants. 

A not re connaissance, la reaction de condensation du ou des 
acides amines s'effectue exclusivement sur un agent acylant et 

15 non sur un melange renfermant plusieurs agents acylants. 
L' association de plusieurs agents acylants constitue done une 
innovation. Les melanges acylants pourront etre binaireS; 
ternaires, quaternaires ou plus selon le type de 
N-acylaminoacides recherches. Des compositions acylantes tres 

20 differentes pourront etre realisees en faisant varier selon les 
besoins les proportions des different s halogenures d' acides 
constitutif s . 

Les melanges acylants destines a etre condenses sur les acides 
amines ont pour formule generale I 
25 (RCOX + RiCOX + + RnCOX)^ 

X est un halogenure, R, R lf R n sont des radicaux alkyles ou 

aryles satures ou non et m est > a 1 . 

30 Le nouveau procede de preparation des N-acylaminoacides et de 
leurs esters (EP 0 . 882 . 702 . AI) a ete applique a un melange 
d' halogenures d' acides. Les resultats montrent que la 
reactivite des differents halogenures d'acides vis a vis des 
acides amines differe peu. Ainsi, les derives N-polyacyles sont 
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a la fois a 1' image des acides amines presents initialement 
mais egalement a 1' image du melange acylant realise. A titre 
d'exemple les melanges acylants suivants ont ete developpes : 

- Melange de chlorure de palmitoyle/chlorure d'oleoyle 85/15 
5 (mol/mol) 

- Melange de chlorure de lauroyle/chlorure d' undecenoyle 60/40 
(mol/mol) 

- Melange de chlorure de lauroyle/chlorure de pentadecanoyle 
99/1 (mol/mol) 

10 

La realisation de tels melanges permettra de cumuler les 
proprietes propres a chagues chaines acylantes. 

Le troisieme objet de 1' invention concerne la realisation de 
15 melanges d' acides amines comprenant une association : 

■ d' acides amines issus de proteines naturelles ; 

■ d'un ou de plusieurs acides amines pris individuellement . 

L' association d' acides amines provenant d' hydrolysats de 
proteines naturelles et d'un cu de plusieurs acides amines 
specif iques est realisee sur matiere seche. Les proportions de 
chaque acide amine additionne pourront varier de 0 a 70% et 
plus precisement de 5 a 60% en masse par rapport a 
1'hydrolysat . 

Les differents acides amines individuels destines a enrichir et 
a optimiser les hydrolysats de proteines sont selectionnes en 
fonction de leurs proprietes intrinseques . 

Ainsi, les acides amines p-hydroxyles tels que la serine, la 
threonine ou la tyrosine seront choisis pour leurs proprietes 
hydratantes et leurs aptitudes a realiser des interactions 
hydrogenes avec 1'eau. 

Des acides amines essentiels pourront egalement etre associes 
airx hydrolysats proteiques. La leucine sera par exemple retenue 



25 
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en raison de sa contribution a la cicatrisation de la peau 
alors que la methionine interviendra de maniere a constituer un 
apport exogene en souffre particulierement recherche dans le 
traitement et dans ie soin des phaneres (cils, ongles, 
cheveux) . 

A titre d'exemple, les hydrolysats de proteines enrichis par 
les acides amines suivants ont ete developp§s : 

Acides amines de soie additionnes de 20 a 60% en masse de 
serine ; 

Acides amines de soie additionnes de 5 a 10% en masse de 
methionine ; 

Acides amines d'avoine additionnes de 20 a 60% en masse de 
leucine ; 

Acides amines de ble additionnes de 10 a 30% en masse de 
threonine . 

Selon les trois objets inventifs de ce brevet, differents 
esters de N-acylaminoacides pourront etre composes selon : 

■ la nature de 1' agent acylant ou des melanges acylants 
utilises ; 

■ 1'origine des hydrolysats proteiques utilises ; 

■ la nature du ou des acides amines utilises pour enrichir les 
differents hydrolysats de proteines. 

Le tableau 1 permet de decrire sommairement les differentes 
associations permettant de realiser de nouveaux esters de 
N-acylaminoacides . 
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Tableau 1 : 



Associations permettant de realiser de nouveaux esters de 

N-acylaminoacides 



Sous forme d' esters 


1 seul agent acylant 
utilise 


Melange de plusieurs 
agents acylants 


Hydrolysat de 
proteine 


+ 


+ 


Hydrolysat de 
proteine enrichi par 
1 ou plusieurs 
acides amines 
individuels 


+ 


+ 


1 acide amine pris 
individue llement 




0 



+ : Associations pouvant etre a l'origine de nouveaux esters de 
N-acylaminoacides . 

- z Esters de N-acylaminoacides deja decrits anterieurement . 

® : Esters de N-acylaminoacides qui sortent du cadre de 

developpement prevu. 



Selon les associations decrites dans le tableau 1, les nouveaux 
esters de N-acylaminoacides suivants ont ete developpes : 

1 seul agent acylant associe a 1 hydrolysat de proteines : 
N-Palmitoyl - Soie methyl ester ; 
N-Undecenoyl - Soie methyl -ester ; 
N-Undecenoyl - Avoine methyl ester. 

1 seul agent acylant associe a 1 hydrolysat de proteines enrichi 
par 1 acide amines specif igue : 

N-Lauroyl - Soie/Serine (80/20) methyl ester ; 

N-Undecenoyl - Soie/Serine (70/30) methyl ester ; 

N-Palmitoyl - Soie/Serine (40/60) methyl ester ; 

N-Palmitoyl - Ble/Threonine (70/30) methyl ester. 
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Melange d' agents acylants associe a 1 hydrolysat de proteines : 

N-Lauroyl/Pentadecanoyl (99/1) - Soie methyl ester ; 
N-Lauroyl/Undecenoyl (60/40) - Soie methyl ester. 

5 

Melange d'agents acylants associe a 1 hydrolysat de proteines 
enrichi par 1 acide amines specifique : 

N-Palmitoyl/Oleoyl (85/15) - Soie/Serine (40/60) methyl ester ; 
N-Palmitoyl/Oleoyl (90/10) - Soie/Methionine (90/10) methyl 
10 ester ; 

N-Palmitoyl/Oleoyl (85/15) - Avoine/ Leucine (40/60) methyl 
ester ; 

N-Lauroyl/Pentadecanoyl (99/1) - Soie/Serine (70/30) methyl 
ester. 



15 



20 



25 



30 



Ces differents N-acylaminoacides esters de proteines naturelles 
additionnees trouvent une application pref erentielle en 
podologie (compositions destinees a la prevention et au soin 
des mycoses), en cosmetologie pour 1'entretien des phaneres et 
des capillaires (preparations fortifiantes et traitantes) ainsi 
que pour les soins cosmetiques du visage et des mains 

(formulations destinees a favoriser 1 ' hydratation cutanee) . Les 
nouveaux esters de N-acylaminoacides de la presente invention 
peuvent etre incorpores dans de nombreuses formulations 
emulsionnees (cremes, gels, shampoo ings ) , des solutions 

(lotions, sprays) et des preparations pulverulentes (poudres, 
atomisats) . 

Dans les produits dermo-cosmetiques de soin du visage et des 
mains les esters de N-acylaminoacides presentent un pouvoir 
substantif a de faibles concentrations et une penetration 
significative de la barriere cutanee ameliorant ainsi les 
proprietes mecaniques et le taux d - hydratation de la peau. Dans 
ce domaine, les esters N-Palmitoyl - Soie/Serine (40/60) sont 
particulierement actifs. 
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A ce titre, l'effet hydratant d'une emulsion huile/eau 
renfermant 0,5% d' esters methyliques de N-palmitoyl soie/serine 
(4 0/60,m/m) a ete demontre sur dix volont aires sains de sexe 
feminin (age moyen 3 7i4ans) presentant une peau seche au niveau 
5 des jambes (etude n° 99363 realisee sous controle dermatologique) . 

L'application standardisee et isolee de 1 ' echantillon sur une 
jatnbe de chacune des dix volontaires (1 'autre jambe servant de 
temoin) a permis de controler les variations en pourcentage (A%) 
du taux d'hydratation cutane a t 1 heure, t 3 heures et t 6 
10 heures. Les resultats sont rassembles dans le graphique 1. 

L 1 augmentation du taux d 'hydratation cutanee obtenu une heure 
(6418%), trois heures (52±7%) , et six heures (40±7%) apres 
1 1 application de la creme confirme 1' excellent pouvoir hydratant 
du produit in vivo sur l'homme. Les variations obtenues sont 
15 statistiquement signif icatives (p<0,001 - test de Student 
bilateral sur series appariees) . 

Dans les preparations capillaires une absorption et une 
penetration caracteristique des esters de N-acylaminoacides a 

20 ete observee sur la cuticule des cheveux notamment lors de 
1' utilisation du N-Undecenoyi - Soie/Serine (70/30) methyl ester 
qui en raison de son faible poids moleculaire presente une 
substantivite int^ressante . L' association du chlorure 
d' und^cenoyle comme agent acylant permet d'obtenir des esters 

25 de N-acylaminoacides qui presentent des proprietes fongicides 
tres interessantes dans le traitement des etats pelliculaires 
des cheveux et dans le cadre du soin des mycoses. D' autre part, 
les esters de N-acylaminoacides presentent une solubilite 
importante dans les solvants alcooliques ce qui autorise la 

30 preparation de lotions, d' ampoules capillaires 

antipelliculaires et de solutions ant imycosiques specif iques. 
Les exemples qui suivent decrivent en detail la preparation de 
certains N-acylaminoacides esters de proteines naturelles 
additionnees et leurs applications cosmetiques. 
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Exemple 1 

Synthese du N-Palmitoyl - Soie/Serine (40/60) methyl ester. 

(!) Preparation du substrat proteiaue de soie enrichi en serinp 
Dans un erlenmeyer, log d' acides amines de soie atomises sont 
additionnes de 15g de serine selon les proportions massiques 
correspondants au melange binaire 40% d'acides amines de soie 
atomisee et 60% de serine. 

La composition en acides amines de la proteine de soie qui est 
utilisee est donn^e dans le tableau 2. 

Tableau 2 

Aminogramme des acides amines atomises de la soie (% m/m) 



Acides 
amines 


% massiques 


Acides 
amines 


% massiques 


Glycine 


45, 24 


Tyrosine 


0, 14 


Alanine 


42, 90 


Isoleucine 


0,05 


Serine 


10,29 


Methionine 


0, 04 


A. 

Glutamique 


0, 46 


Phenyl alani 
ne 


0,03 


Valine 


0,44 


Leucine 


0, 03 


A. 

Aspartique 


0,36 


Cysteine 


0, 02 



Le pourcentage initial de serine dans la soie utilisee est de 
10,29%. L' addition de I5g de serine permet d'augmenter 
artif iciellement les proportions globales de serine pour 
obtenir un pourcentage total egal a 64,12%. Cette addition de 
serine permet de disposer d'un hydrolysat de soie 
particulierement riche en {3 -hydroxy a c ide s . 



(2) Esterif ication de 1'hvdrolvsat de sole enrichi en serine 
L' esterif ication des 25g d' hydrolysat de soie enriohi en serine 
est realisee dans un ballon bicol de 250ml. Les equivalences de 
reactifs a additionner sont calculees suivant le nombre total 
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de moles d'acides amines a esterifier. Le tableau 3 presente 
les proportions molaires d'acides amines dans 25g de melange 
soie/serine (40/60 ; m/m) . 

Tableau 3 

Proportions molaires des differents acides amines dans 25g de 
melange soie/serine (40/60 ;m/m) 



Acides 
amines 


Proportions 
molaires 


Acides amines 


Proportions 
molaires 


Glycine 


0, 0602 


Tyrosine 


7 , 72.10' 5 


Alanine 


0,0481 


Isoleucine 


3,81.1c" 5 


Serine 
(totale) 


9,8. 10' 3 + 
0, 142 


Methionine 


2,68.10~ 5 


A. 

Glutamique 


3, 12 . 10 -4 


Phenylalanine 


1,81 . 10" 5 


Valine 


3, 75. 10" 4 


Leucine 


1, 81. 10" 5 


A. 

Aspartique 


2,70.10~ 4 


Cysteine 


1, 65.10" 5 



Dans 25g de melange soie/serine (40/60 ; ra/m) , le nombre total 
de moles esterifiees est egai a 0,262. Le melange d'acides 
amines est additionne de 150 ml de methanol puis de 0,7eq de 
SOCl 2 soit 0,178 mole, soit une masse de 21,20g et un volume de 
15 13,0ml. Le chlorure de thionyle est additionne goutte a goutte 
tout en maintenant le melange methanolique d'acides amines a 
une temperature proche de 5°C (bain de glace) . Lorsque la 
totalite du SOCl 2 a ete additionnee, le melange react ionnel est 
ensuite chauffe a reflux pendant 1 heure . Le methanol et le 
20 SOCl 2 en exces sont elimines a 1 ' evaporateur rotatif sous vide. 
Les esters d'acides amines sous forme de chlorhydrate sont de 
couleur blanche. La masse obtenue est de 36, 5g ce qui 
correspond a un rendement d' ester if ication par rapport aux 
acides amines de 96%. Le nombre total de moles d'acides amines 
25 a acyler est alors de 0,251 mole. 



10 
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(3) Synthese des N-r>almitovl - Soie/Serine (40/60) methyl ester 
Les 36, 5g d' esters d'acides amines sous forme de chlorhydrate 
sont places dans un ballon bicol de 1 litre en presence de 
5 400ml de chlorure de methylene et de 59,5ml de triethylamine 
(1, 7equivalents/acides amines esterifies) . Le melange est 
refroidi entre 0-5°C puis additionne de 0,98eq soit 0,246 mole 
ou 67, 6g de chlorure de palmitoyle en solution dans 30ml de 
chlorure de methylene. Apres addition de 1' agent acylant, le 

10 melange est agite pendant une heure puis transfere dans une 
ampoule a decanter. La phase organique est lavee 4 fois par 
250ml d'eau acidulee pour eliminer la triethylamine en exces . 
La phase organique est sechee, filtree puis evaporee sous vide. 
Les esters methyliques de N-palmitoyl - Soie/Serine (40/60) sont 

15 purifies par recristallisation dans 200ml d'hexane puis seches a 
l'etuve a 4 0°C. 

77, 5g de N-palmitoyl - Soie/Serine (40/60) methyl ester sont 
obtenus sous forme de poudre blanche avec une odeur 

caracteristique . 
20 rendement massique de la synthese est de 85,7%. 

Les proprietes physico-chimiques des esters methyliques des 
N-palmitoyl soie/serine (40/60 ;m/m) sont donnes ci-dessous : 

Nombre d'ondes IR caracteristiques (en cm' 1 ) 
25 719, 1227, 1544, 1645, 1727, 1742, 2850, 2919, 3314, 3497. 

Analyse elementaire 



Valeur 
calculee 


C 


68,26 


H 


11, 19 


N 


4,03 


0 


16, 52 


Valeur trouvee 


C : 


69, 58 


K : 


11, 07 


N 


3, 16 


0 : 


16, 19 



30 Point de fusion 
74°C (± -2°C) 
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Exemple 2 

Synthese du N-Undecenoyl - Soie/Serine (70/30) methyl ester. 



(1) Preparation du substrat proteigue de sole enrichi en serine 
Dans un erlenmeyer , log d'acides amines de soie atomises sont 
additionnes de 4,3g de serine selon les proportions massiques 
correspondants an melange binaire 70% d'acides amines de soie 
atomisee et 30% de serine. La composition en acides amines de 
la proteine de soie qui est utilisee est celle donnee dans le 
tableau 2 de 1' exemple 1. 

L' addition de 4,3g de serine permet d'augmenter 
artif iciellement les proportions globales de serine et 
d'obtenir un pourcentage total en serine egal a 37%. Cette 
addition de serine permet de disposer d'un hydrolysat de soie 
particulierement riche en 3-hydroxyacides . 



{2} Esterification d e l'hvdrolvsat de soie enrichi en serine 
L'esterif ication des 14 , 3g d' hydrolysat de soie enrichi en 
serine est realisee dans un ballon bicol de 250ml. Les 
equivalences de reactifs a additionner sont calculees suivant 
le nombre total de moles d'acides amines a esterifier. Le 
tableau 4 presente les proportions molaires des differents 
acides amines dans 14,3g de melange soie/serine (70/30 ;m/m) 
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Tableau 4 

Proportions molaires des differents acides amines dans 14,3g de 
melange soie/serine (70/3 0 ;m/m) 



Acides 
amines 


Proportions 
molaires 


Acides amines 


Proportions 
molaires 


Glycine 


0, 0602 


Tyrosine 


7, 72 . 10" 5 


Alanine 


0, 0481 


Isoleucine 


3, 81. 10" 5 


Serine 
(totale) 


9,8.10'' + 
0, 04 


Methionine 


2,68.1c 5 


A. 

Glutamique 


3, 12 . 10"'' 


Phenylalanine 


1,81.10" 5 


Valine 


3, 75.10" 4 


Leucine 


1, 81..10" 5 


A. 

Aspartique 


2, 70 . 10' 4 


Cysteine 


i,65.10" 5 



Dans 14,3 g de melange soie/serine (70/30 ; m/m) le nombre 
10 total de moles esterifiees est egal a 0,159. Le melange 
d' acides amines est additionne de 150 ml de methanol puis de 
0,7eg de S0C1 2 soit 0,11 mole, soit une masse de 13,25g et un 
volume de 8,1ml. Le chlorure de thionyle est additionne goutte 
a goutte tout en maintenant le melange methanolique d' acides 
15 amines a une temperature proche de 5 C C (bain de glace) . Lorsque 
la totalite du S0C1 2 a ete additionnee, le melange reactionnel 
est ensuite chauffe a reflux pendant l heure. Le methanol ~et le 
S0C1 2 en exces sont elimines a 1 ' evaporateur rotatif sous vide. 
Les esters d' acides amines sous forme de chlorhydrate sont de 
20 couleur blanche. La masse obtenue est de 21, 4g ce qui 
correspond a un rendement d' esterif ication par rapport aux 
acides amines de 96%. 

Le nombre total de mole d' acides amines a acyler est alors de 
0,152 mole. 
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20 



< 3 > Synthese des N-Undecencyl - Sole /Serine (70/30) methyl ester 
Les 21, 4g d'esters d'acides amines sous forme de chlorhydrate 
sont places dans un ballon bicol de l litre en presence de 
400ml de chlorure de methylene et de 36,0ml de triethylamine 

( 1,7 equivalent s/ac ides amines esterifies) . he melange est 
refroidi entre 0-5°C puis additionne de 20,2g (0,98 
equivalent/acides amines esterifies) de chlorure d'undecenoyle 
en solution dans 30ml de chlorure de methylene. Apres addition 
de 1' agent acylant, le melange est agite pendant une heure puis 
transfers dans une ampoule a decanter. La phase organique est 
lavee 4 fois par 250ml d'eau acidulee pour eliminer la 
triethylamine en exces. La phase organique est sechee, filtree 
puis evaporee sous vide. 

Les esters methyliques de N-Undecenoyl - Soie/Serine (70/30) 
sont purifies par recristallisation dans 2 00ml d'hexane puis 
seches a l'etuve ventilee a 30°C. 

31g de N-Undecenoyl - Soie/Serine (70/3 0) methyl ester sont 
obtenus sous forme de poudre blanche avec une odeur 
caracteristigue de l'acide undecylenique . 
Le rendement massique de la synthese est de 72%. 

Les proprietes physico-chimiques des esters methyliques du N- 
Undecenoyl soie/serine (70/30/m/m) sont donnes ci-dessous : 



25 



30 



Nombre d'ondes IR caracteristicraes (en cm' 1 ) 

910, 1210, 1544, 1645, 1728, 1748, 2852, 2925, 3305, 3497 
Analyse elementaire 



Valeur 
calculee 


C : 65,26 


|H : 9,82 


N : 5,19 


O : 19,73 


Valeur trouvee 


€ : 65,52 


K : 9,57 


N : 4,46 


0 : 20,45 
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Point de fusion 

c40°C [± 2°C) 

E^cemple 3 

Applications des N-acylaminoacides esters de proteines 
naturelles additionnees a des produits cosmetiques destines a 
1' hygiene corporelle et aux soins cosmetiques. 
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• Composition creme hydra tan te pour les pieds 



INGREDIENTS 


% 


ISOPROPYL PALM I TATE 


15 


GLYCERYL STEARATE 


5 


CETEARETH -20 


3 


LANOLIN 


2 


GLYCERIN 


10 


N-PALMITOYL/ - SO IE/ SERINE METHYL ESTER (40/60) 


3 


ALPHA TOCOPHEROL 


0,5 


PARFUM (FRAGRANCE) 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


CONSERVATEURS (Antiseptics) 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


AQUA (Purified water) 


qsp 100 (balance) 
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• Composition creme antitranspirante pieds pour la prevention 
des mycoses 



INGREDIENTS 


% 


nT.YCERYL STEARATE 


7 


GLYCERINE 


5 


CETEARETH -12 


4 


PARAFFINUM LIQUIDUM 


3 


ALUMINIUM CHLORHYDRATE 


10 


UNDECENOYL - SOIE/S^RINE METHYL ESTER 70/3 0 


3 


ALPHA TOCOPHEROL 


0,2% 


FRAGRANCE 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


CONSERVATEURS (Antiseptics) 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


AQUA (Purified water) 


qsp 100 (balance) 



• Composition savon creme purifiant peaux grasses et acneiques 



INGREDIENTS 


% 


GLYCERYL STEARATE 


8 


PARAFFINUM LIQUIDUM 


4 


SODIUM TEA HYDROLIZED PROTEIN 


3 


UNDECENOYL - SOIE/SERINE METHYL ESTER 70/3 0) 


3 


STEARIC ACID 


Quantite necessaire 




{proper amount) 


CONSERVATEURS ( Ant i s ep t i c s ) 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


FRAGRANCE 


Quantite necessaire 




(proper amount) 


AQUA (Purified water) 


Qsp 100 (balance) 
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• Composition shampooing fortifiant 



INGREDIENTS 


% 


SODIUM COCETH SULFATE 




SODIUM LAURYL SULFATE 




COCOAMIDOPROPYL BETAINE 


7 


PEG 40 GLYCERYL COCOATE 


4 


COCAMIDE DEA 


3 


N-LAUROYL/PENTADECANOYL (99/1) - SOIE/SERINE METHYL ESTER (70/30) 


1 


FRAGRANCE 


Quant ite 




necessaire 




(proper amount) 


CONSERVATEURS (Antiseptics) 


Quant ite 




necessaire 




(proper amount) 




Quant ite 


AQUA (PURIFIED WATER) 


necessaire 




(proper amount) 



5 



• Composition lotion antipelliculaire 



INGREDIENTS 


% 


ALCOOL DENATURE 


45 


UNDECfiNOYL - SOIE/SERINE METHYL ESTER (70/3 0) 


2 


ROSMARINUS OFFICINALIS 


0,2 


THYMUS VULGARIS 


1 


AQUA (PURIFIED WATER) 


qsp 100 




(balance) 



10 
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RE VE ND I CAT I ON S 

1. Composition cosmetique du type comprenant des melanges 
de N-acylaminoacides pris sous leur forme d' esters de N- 
acylaminoacides . 

2. Composition cosmetique selon la revendication i 
caracterisee par le fait 

que les melanges acides amines proviennent d'hydrolyse de 
proteines (vegetales on animales) pour former ainsi des 
melanges d 1 acides amines. 

3. Composition cosmetique selon I'une quelconque des 
revendications 1 ou 2 du type comprenant des esters N- 
acylaminoacides a partir d'un melange de plusieurs agents 
acylants . 

4. Composition selon la revendication 3 caracterisee par 
le fait 

que les melanges acylants peuvent etre binaires, 
ternaires, quaternaires ou plus selon le type de N- 
acylaminoacides recherche . 

5. Composition selon la revendication 1 caracterisee par 
le fait 

qu'il comprend une combinaison : 

- d' acides amines issus de proteines naturelles, 

- d'un ou de plusieurs acides amines pris 
individuellement . 

6. Composition selon la revendication 5 caracterisee par 
le fait 

que les proportions de chaque acide amine additionne 
peuvent varier de 0 a 70 % en masse par rapport a 
1 'hydrolysat . 

7. Composition selon la revendication 6 caracterisee par 
le fait 
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que les proportions de chaque acide amine additionne 
peuvent varier de 5 a 60 % en masse par rapport a 
1 'hydrolysat . 

8. Composition selon la revendication 3 caracterisee par 
5 le fait 

que les melanges acylants sont les suivants : 

- melange de chlorure de palmitoyle/chlorure d'oleoyle 

85/15 (mol/mol) . 

9. Composition selon la revendication 3 caracterisee par 

10 le fait 

que les melanges acylants sont les suivants : 

- melange de chlorure de lauroyle/chlorure d'undecenoyle 

60/40 (mol/mol) . 

10. Composition selon la revendication 3 caracterisee par 

15 le fait 

que les melanges acylants sont les suivants : . 

melange de chlorure de lauroyle/chlorure de 
pentadecanoyle 99/1 (mol/mol) . 

11. Composition selon la revendication 7 caracterisee par 

20 le fait 

que l'hydrolysat de proteines enrichis par les acides 
amines est le suivant : 

- acides amines de soie additionnes de 20 a 60 % en masse 

de serine. 

25 i2. Composition selon la revendication 7 caracterisee par 

le fait 

que l'hydrolysat de proteines enrichis par les acides 
amines est le suivant : 

- acides amines de soie additionnes de 5 a 10 % en masse 

30 de methionine . 

13. Composition selon la revendication 7 caracterisee par 

le fait 

que l'hydrolysat de proteines enrichis par les acides 
amines est le suivant : 
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- acides amines de soie additionnes de 20 a 60 % en masse 
de leucine. 

14. Composition selon la revendication 7 caracterisee par 
le fait 

5 que I'hydrolysat de proteines enrichis par les acides 

amines est le suivant : 

- acides amines de soie additionnes de 10 a 30 % en masse 
de threonine. 

15. Utilisation d'une composition selon l'une quelconque 
10 des revendications 1 a 14 caracterisee par le fait 

qu'elle correspond au principe actif defini dans les 
revendications 1 a 14 . 

16. Produit cosmetique et/ou dermatologique compose selon 
l'une quelconque des revendications 1 a 14 pour une 

15 application destinee a 1' hygiene corporelle et aux soins 
cosmetiques. 
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Graphique 1 

Variation en % du taux d'hydratation cutanee une hcure, 
trois heures el six heures apres application' 




Mh t3h t6h 



Duree (en heure) 
* mesures realisces sur un corncometre CbA 820 
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national 
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Categorie 



DOCUMENTS CONSJDERES COMME PERTINENTS 



Citation du document avec indication en cas de besom, 
des parties pertinentes 



RevendJcaiions 
concemees 
de la demande 
examinee 



X,D 



X.D 



EP 0 882 702 A (ASEPTA LAB) 
9 decembre 1998 (1998-12-09) 
* le document en entier * 



EP 0 928 608 A (AJIN0M0T0 KK ) 
14 juillet 1999 (1999-07-14) 
* page 3 : ligne 39 - page 4. liane 39 * 
page 8, Hgne 13 - ligne 20 * 
tableaux 9,43 * 
revendications 1-6 * 
tableaux 8,10,27 * 



FR 2 074 498 A 
1 octobre 1971 

* tableau 1 * 

* page 11, ligne 

* exemple 6 * 



(AJIN0M0T0 KK) 
(1971-10-01) 

7 - page 12, ligne 9 * 



EP 0 839 515 A (KASHIMA OIL) 
6 mai 1998 (1998-05-06) 

* page 2, ligne 26 - page 3. ligne 4 * 

* page 3, ligne 42 - ligne 47 * 



FR 2 609 393 A ( SEROBIOL0GIQUES LAB SA) 
15 juillet 1988 (1988-07-15) 

* page 1 , ligne 6 - ligne 31 * 

* page 4, ligne 29 - page 5. ligne 24 * 

* exemples 2,3,13,14 * 

FR 2 203 806 A (AJIN0M0T0 KK) 
17 mai 1974 (1974-05-17) 

* page 1, ligne 30 - page 2, ligne 15 * 

* page 4, ligne 37 - page 5, ligne 2 * 

* exemples 30-34 * 

* revendications 1-30 * 



-/-- 



1.2.6. 

15, ie 

1,2,5-7 
1,15,16 



2,5-7 
1,15,16 

2.5,7 
1,15,16 

2,6 
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15.16 
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DOCl 


JMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 


Revendications 


Categorre 


Citation Cu document avec indication. &n cas de besoin. 
des parties pertinenles 


concemees 
de la demande 
examinee 


X 


DE 22 60 640 A (KAO CORP) 
14 juin 1973 (1973-06-14) 

* page 3, allnea 3 - page 4. alinea 3 * 

* tableau 1 * 

* exemples 2,5 * 


1,15,16 



DOMAINES TECHNIQUES 
RECHERCHES (lntCL.7) 



Dale cf acnevement de la recntxne 

10 mars 2000 



CATEGORIE DES OOCUMENTS CITES 

X : particulieremenl pertinent a lui seul 

Y : particulieremenl pertinent en combinarson avecun 

autre documeni de la me me categorie 
A : pertinent a rencontre <fau moins une revendicauon 

ou arriere-p/an technoiogique general 
O : divulgation non-ecrite 
P : documeni intercalaire 



8azzanini, R 



T : theorie ou principe a la base de {'invention 

E : document de brevet benefjcjan! cf une date anterieure 

a la date de depot et qui na ete public qu a cetle date 

de depct ou qua une date posterieure 
D : cite dans la demande 
L : cits pour d'autres raisons 



& : memore de la meme iarniHe. documenVcorrespOTdant 



page 2 de 2 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 
□^FADED TEXT OR DRAWING 

BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



